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@ Verfahren zur Gewinnung reiner Aromaten.

Bei diesem Verfahren werden die Aromaten aus einem
Kohienwasserstoffgemisch mit beliebig hohem Gehalt an
Nichtaromaten durch Flissig-Flissig-Extraktion und/oder
Extraktivdestillation mit N-substituierten Morpholinen als
selektivem L&sungsmittel gewonnen, Hierbei ist der Extrakti-
onsstufe eine Vor- und/oder Nachdestillation zugeordnet, die
bei erhdhtem Druck bis zu 20 bar und bei Temperaturen bis
zu 300° C durchgefihrt wird. Der Druck wird dabei so
eingestellt, dass die Vor- und/oder Nachdestillation bei
h&herer Temperatur betrieben werden kann als die Extrak-
tionsstufe, so dass die in der Vor- und/oder Nachdestillation
anfalienden Dé&mpfe zur Kolonnenbeheizung in der bei
niedriger Temperatur betriebenen Extraktionsstufe genutzt
werden kdnnen.
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Verfahren zur Gewinnung reiner Aromaten

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur Gewinnung reiner
Aromaten aus Kohlenwasserstoffgemischen, die neben diesen
Aromaten einen beliebig hohen Gehalt an Nichtaromaten ent-
balten, durch Fliissig-Flissig-Extraktion und/oder Extraktiv-
destillation mit N-substituierten Morpholinen als selektivem

Lésungemittel, wobei der Extraktionsstufe eine Vor- und/oder
Nachdestillation zugeordnet ist. '

Die Abtrennung von Aromaten aus Kohlenwasserstoffgemischen
durch Flissig-Flissig-Extraktion und/oder Extraktivdestillation
mit N-substituierten Morpholinen mit oder ohne Wasserzusatz,
als selektivemn L.bsungemittel ist bereits bekannt. So werden
beispielsweise in der DE-PS 15 68 940 und der DE-PS 20 40 025
zwei derartige Verfahren beschrieben, die sich in der Praxis
bereits im grosstechnischen Massstabe bewé&hrt haben. Hierbei
ist es vielfach Uiblich, insbesondere wenn die Extraktivdestilla-
tion’ zur Anwendung gelangt, dass das als Einsatzprodukt verwen-
dete 'Kohlenwas serstofigemisch vor dem Eintritt in die Extrak-
tionsstufe einer Vordestillation unterworfen wird. Die Extrak-~
tionsstufe besteht dabei norne lerweise aus der oder den Extrak-
tionskolonnen sowie der dazugehérigen Abtriebskolonne, in der
das Loésungsmittel destillativ von den als Extrakt gewonnenen
Aromaten abgetrennt wird. Die Vordestillation dient hierbei

dazu, bestimmte Bestandteile aus dem Einsatzprodukt vor dem
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Ejntritt in die Extraktionsstufe abzutrennen. Sofern das Einsatz-
produkt mehrere Aromaten, z.B. Benzol, Toluol und Xylole ent-
h&lt, muss der vom Ldsungsmittel befreite Extrakt in einer der

Extraktionsstufe nachgeschalieten Destillation (Nachdestillation)

in die genannten Bestandteile weiterzerlegt werden.

Obwohl, wie bereits gesagt wurde, die beiden vorstehend genann-
ten Patentschriften im grosstechnischen Magesstab brauchbare Ver-
fahren zur Aromatengewinnung beschreiben, ist man natii¥lich
auch auf diesem Arbeitsgebiet bestrebt, den Energieverbrauch
derartiger Verfahren noch weiter herabzusetzen. Der Erfindung
liegt deshalb die Aufgabe mgrﬁnde, das Verfahren der eingangs
erwihnten Art dahingehend zu verbessern, dass bei der Durch-
fiihrung desselben eine deutliche Energieeinsparung erzielt werden

kann.

Das der Libsung dieser Aufgabe dienende Verfahren ist erfindungs-

gemiss dadurch gekennzeichnet, dass die Vor- und/oder Nach-
destaillation bei erhdhtem Druck bis zu 20 bar und bei Tempera-
turen bis zu 300 ° C durchgefiithrt wird, wobei der Druck jeweils
so eingestellt wird, dass die Vor- und/ oder Nachdestillation bei
hétherer Temperatur betrieben werden kann als die Extraktions-
stufe und der Wairmeinhalt der dabei anfallenden Dédmpfe zur Ko-
lonnnenbeheizung in der bei niedriger Temperatur betriebenen

Extraktionsstufe genutzt wird.

Das erfindungsgemdisse Veriahren sieht also einen W&rmever-

bund zwischen der Extraktionsstufe und der Vor- und/oder Nach-
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destillation in der Weise vor, dass die Vor- und/oder Nach-
destillation unter Anwendung erhthter Driicke auf einem Tempe-
raturnivean betrieben wird, das eine Nutzung des Wlrmeinhaltes
der dabei anfalienden Dimpfe zur Beheizung der Kolonnen in der
5 Extraktionsstufe gestattet. Gegeniiber einer bei Normaldruck
betribenen Vor- und/oder Nachdestillation lassen sich hierbei
bezogen auf das Gesamtveriahren Energieeinsgparungen erzielen,

die mehr als 40 % betragen kénnen.

10 Im Hinblick aunf die Tatsache, dass es sich bei den 21s Einsatz-
produkt fiir die Aromatengewinnung verwendeten Kohlenwasser-
etoffgemischen in der Regel um kompliziert zusammengesetzte
Vi;lstofigemische handelt, wird man die erfindungsgemaisse
Arbeitsweige auch nicht als naheliegend ansehen koénnen. Gegen-

15 iiber der Normaldruckdestillation verschieben sich ndmlich bei
derartigen Vielstofigemischen die Destillationsverhiltnisse
(Ageotrop-Bildungen, Siedepunkte usw.) bei Anwendung von er-
héhten Driicken in einer Weise, die sich auf Grund von theoreti-
schen Berechnungen nicht eindeutig vorhersagen ldsst. Die glei-

20 chen Gesichtspunkte pelten selbstversténdlich auch dann, wenn
in einer Nachdestillation unter erh8htem Druck gearbeitet wird
und z.B. das Vielstoffgemisch Benzol, Toluol und Xylole getrennt
werden scoll. Es ist ausserdem davon auszugehen, dass bei einer
unter erhdhtem Druck betriebepen Destillation hshere Betriebs-

25und Anlagekosten anfallen als bei einer Normaldruckdestillation.
Dies dussert sich z.B. in wesentlich hsheren Rickflussverhilt-
nissen, erhshter Bodenzahl sowie einer aufwendigeren Kolonnenr

konstruktion. Fasst man die vorstehend aufgefithrten Kriterien
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zusammen, so spricht zunidchst nichts dafiir, zum Zwecke der
Energieeinsparung, bei der Vor- und/oder Nachdestillation die
Arbeitsweise unter normalem Druck durch eine Arbeitsweise
unter erhéhtem Druck zu ersetzen. Die beim erfindungsgeméissen
5 Verfahren erzielte Energieeinsparung war deshalb durchaus iiber-

raschend.

Das erfindungsgemé&sse Verfahren wird in der Regel so durchge -
fiihrt, dass die Vordestillation unter erhb‘htezfrDruck betrieben

10 wird, wobei die dort anfallenden Dimpfe zur Kolonnenbeheizung
in der Extraktionsstufe genutzt werden, die normalerweise unter
Normaldruck oder unter méssig erhdhtern Druck bis maximal 3 bar
betrieben wird. In der Extraktionsstufe kann dabei, was in der
Regel der Fall sein wird, eine ein- oder mehrstufige Extraktiv-

15 destillation zur Anwendung gelangen. Es kann aber auch eine
Flissig-Fliissig-Extraktion oder die Kombination von Fliissig-
Flussig-Extraktion und Extraktivdestillation eingesetzt werden.
Eine andere Verfahrensvariante besteht darin, dass die der Ex-~
traktionsstufe nachgeschaltete Destillation (sogen. Nachdestilla-

20 tion), die der weite.ren Auftrennung des gewonnenen Extraktes in
verschiedene Aromatenfraktionen dient, unter erhshtem Druck
betrieben wird, wobei die dort anfallenden Dimpfe zur Kolonnen-
beheizung in der Extraktionsstufe genutzt werden, die in der Regel
wiederum unter Normaldruck oder méiéssig erhdhtem Druck bis

25 maximal 3 bar betrieben wird.

Die in der Vor- und/oder Nachdestillation anfallenden Dimpfe

kénnen nicht zur Behéizung der Extraktions- bzw. Extraktivdestil-
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lationskolonnen sowie der dazugehdrigen Abtriebskolonnen genutzt
werden. Ein Teil dieser Dimpfe kann auch im indirekten Wirme-~

austausch zur Vorwidrmung des Einsatzproduktes herangezogen

werden.

Das in der Vor- und/oder Nachdestillation einzuhaltende Riickfluss-
verhiltnis wird dabei im Sinne der Erfindung nicht allein - wie
sonst {iblich - durch die zu bewiltigende Trepnaufgabe bestimmt.

Das Rickflussverhiltnis und die Bodenzahl werden in der Vor- und/

10 oder Nachdestillationskolonne vielmehr so gewihlt, dass die dabei

15
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25

am Kopf der Kolonne aniallende D&mpfemenge fiir die Kolonnenbe-
bheizung in der Extraktionsstufe sowie die gegebenenfalls erforder-

liche Vorwirmung des Einsatzproduktes ausreicht.

Als Einsatzprodukte fiir das erfindungsgemisse Verfahren kom-
men vorzugsweise Kokereibenzol-Druckraffinat, hydriertes Pyro-
lysebenzin, Reformatbenzin sowie andere Benzol, Toluol und

Xvlole enthaltende Kohlenwasserstoffgemische in Frage.

Wenn die Vordestillation unter erhShtem Druck betrieben wird,
kdnnen die dabei anfallenden Daimpfe unter Umstinden einen hohe-
ren Gehalt an bestimmten Nichtaromaten, wie z.B. Methylcydo-
hexan, aufweisen. Da jedoch diese Dimpfe nach ihrer Kondensa-~
tion das Einsatzprodukt fiir die nachgeschaltete E.xtraktions stufe
darstellen, kénnten sich hieraus Probleme ergeben, weil diese
Nichtaromaten bei Anwendungung bestimmter Losungsmittel in
der Extraktionsstufe nur sehr schwer von den Aromaten abzutren-

nen sind. Diese Probleme werden beim erfindungsgemissen Ver-
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fahren jedoch dadurch vermieden, dass dasselbe an die Verwen-
dung von N-substituierten Morpholinen als selektives Lésungsmit-
tel gebunden ist. Hierbei hat sich insbesondere das N-Formyl-
morpholin als geeignetes Lisungsmittel erwiesen. Die vorste-
hend genannten L6sungsmittel kénnen dabei mit oder ohne Wasser-
zusatz eingesetzt werden. Sofern ein Wasserzusatz zum Lé&sungs-
mittel vorgesehen ist, liegt dieser normalerweise zwischen 2 und
15 Gew.-% bei der Flissig-Fliissig-Extraktion und zwischen 0

und 8 Gew.-% bei der Extraktivdestillation.

Weitere Einzelheiten des erfindungsgeméissen Verfahrens exr-
geben sich aus den vorliegenden Unteranspriichen sowie der nach-
folgenden Verfahrenserlduterung an Hand der beiden in den Abbil-

dungen dargestellten Fliess-Schemata.
Die-Abbildungen zeigen hierbei folgendes :

Fig. 1 ein Fliess-Schema fiir die Verfahrensverlauf, wenn
die Vordestillation unter erhhtem Druck betrieben
wird und die Extraktionsstufe als Extraktivdestilla-
tions ausgebildet ist
und

Fig. 2 ein Fliess-Schema fiir den Verfahrensverlauf, wenn
die Extraktionsstufe als Kombination von Flissig-
Flissig-Extraktion und Extraktivdestillation ausgebil-
det ist und die Nachdestillation unter erhshtem Druck

betrieben wird.
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Die dargestellten Fliess~Schemata zeigen nur die f{ir die Verfah-
renserléuterung unbedin?hotwendigen Einrichtungen, wihrend
sonstige Nebeneinrichtungen, wie zum Beispiel Ventile und Pum-
pen, nicht dargestellt sind. Bei dem in Fig. 1 beschriebenen
Fliess-Schema wird die Vordestillationskolonne 1 unter erhshtem
Druck betrieben. Das als Einsatzprodukt dienende aromatenhal:
tige Kohlenwasserstoffgemisch wird tiber die Leitung 5 und die
Wirmeaustauscher 3 und 4 in den mittleren Teil der mit Béden
versehenen Vordestillationskolonne 1 eingeleitet. Am Fussé die -
ser Kolonne befindet sich der . Sumpfumlaufkocher 2, —dessen R6h-
rensystem mit Hochdruckdampf oder iiber einen nicht dargestell-

ten Ofen beheizt werden kann. Das dampfférmige Kopfprodukt

. der Vordestillation wird tber die Leitung 6 am Kopf der Vordestil-

15

20

25

lationskolonne 1 abgezogen. Im vorliegende Falle wi:;'d der Dampf-
strom in der Leitung 6 in zwei Teilstréme aufgeteilt. Der grdsse-
re Teilstrom gelangt hierbei tber die leitung 7 in das R&hren-
system des Sumpfumlaufkochers 8, in dem die fithlbare Wirme

der Dimpfe zur Beheizung der Abtriebskolonne 9 genutzt wird.
Gleichzeitig wird ein Teilstrom der Dimpife aus der Leitung 7

iiber die Leitung 10 abgezweigt und durch das Rdhrensystem des
Sumpfumlavfkochers 11 geleitet, der der Beheizung der Extraktiv-

deetillationskolonne '12 dient.

Gleichzeitig gelangt ausserdem der kleinere Teilstrom der Kopf-
produktdimpfe aus der Leitung 6 {iber die Leitung 13 in das

R8hrensystem des indirekten Widrmeaustauschers 3, in dem die
fithlbare Wirme der Dimpfe zur Vorwidrmung des Einsatzpro-

duktes genutzt wird. Die hinter dem Wé&rmeaustauscher 3 und

/-
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den Sumpiumlaufkochern 8 und 11 anfalienden Kondensafe gelan-
gen, wie im Fliess-Schema dargestellt wird, zur Sammelleitung
14, die zum Sammelbehilter 16 fithrt. In diesem wird das kon-
densierte Kopfprodukt aus der Vordestillationskolonne 1 gesam-
5 melt. Uber die Leitung 17 wird dasselbe aus dem Sammelbehil-
ter 16 abgezogen. Die Leitung 17 fithrt zum Kopf der Vordestil~
lationskolonne 1, so dass ein kleiner Teil des Kopfproduktes als
Ricklauf wieder auf die Vordestillationskolonne 1 aufgegeben
werden kann. Die Hauptmenge desselben wird jedoch iber die
10 Leitung 18 als Einsatzprodukt in den mittleren Teil der mit Bo-

den versehenen Extraktivdestillationskolonne 12 eingeleitet.

In der Extraktionsstufe, d.h. in der Extraktivdestillationskolonne
12 und der dazugehdrigen Abtriebs‘kolonne 9, wird bei einem Druck

15 gearbeitet, der betrichtlich unter dem Betriebsdruck der Vor-
destillationskolonne 1 liegt. Im {ibrigen wird die Extraktionsstufe
nach den bekannten Prinzipien der Extraktivdestillation betrieben.
Das heisst, die Nichtaromaten des Einsatzproduktes werden fiber
die Leitung 19 idber Kopf.aus der Extraktivdestillationskolonne 12

20 abgezogen, wihrend der aromatenhaltige Extrakt aus dem Sumpf
dieser Kolonne iiber die Ieitung 20 entfernt und in die Abtriebs-
kolonne 9 eingeleitet wird. In dieser werden die als Extrakt ge-
wonnenen Aromaten destillativ von dem ebenfalls im Extrakt ent~
haltenen selektiven Lsungsmittel abgetrennt. Letzteres wird

25 ttber die Leitung 21 aus dem Sumpf der Abtriebskolonne 9 abgezo-
gen und am Kopf der Extraktivdestillationskoloane 12 wieder auf-
gegeben, wihrend gleichzeitig die gewonnenen Aromaten die Ab-

triebskolonne 9 als Kopiprodukt iiber die Leitung 22 verlassen.
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Durch die Leitung 23 kann gegebenenfalls frisches Lésungsmittel

in den Lé&sungsmittelkreislauf eingespeist werden.

Das Sumpfprodukt aus der Vordestillationskolonne 1 wird durch
die Leitung 24 abgezogen und gelangt tiber den Wirmeaustauscher
4 in den Sammelbehédlter 25, von dem aus es Uber die Leitung 15
seiner weiteren Verwendung zugefitthrt wird. Im Wirmeaustau-
scher 4 wird die im Sumpiprodukt enthaltene Wirme in indirek-

ten Wirmeaustausch auf das Einsatzprodukt in der Leitung 5iiber-

tragen.

Das in dem Fliess-Schema in Fig. 2 dargestellte Verfahren ge-
langt vor allem dann zum Einsatz, wenn aus dem aromatenhalti-
gen Einsatzprodukt neben der Benzolfraktion auch eine Topluol-
und Xylolfraktion gewonnen werden soll. Das Einsatzprodukt
wird hierbei tiber die Leitung 26 in den mittleren Teil des mit
Btden versehenen Fliussig-Fliissig-Extraktors 27 eingeleitet.
Die Losungsmittelaufgabe eriolgt hierbei tber die Leitung 28 am
Kopf des Fliissig-Fliussig-Extraktors 27. Das bei der Fliissig-
Flissig-Extraktion anfallende Raffinat wird tiber die lLeitung 29
abgezogen, wihrend der anfallende Extrakt tiber die Leitung 30
in den mittleren Teil der nachgeschalteten Extraktivdestillations -
kolonne 31 gelangt. Diese Kolonne ist ebenfalls mit B&den ver-
sehen und wird dber die Leitung' 32 mit dem erforderlichen L&~
sungsmittel versorgt. Die Ldsungsmittelaufgabe erfolgt hierbei
auf den Oberteil der Extraktivdestillationskolonne 31. Das bei
der Extraktivdestillationskolonne anfallende Kopfprodukt wird

tUber die Leitung 33 abgezogen und als sogen. Gegenldsungsmittel

..



10

15

20

25

0073945

- 10 - 3. 9. 1981
N 4855/7d

in den Unterteil des Flissig-Fllissig-Extraktors 27 eingeleitet.
Der sich im Sumpf der Extraktivdestillationskolonne 31 ansam-
melnde Extrakt gelangt iiber die leitung 34 in die Abtriebskolon-
ne 35, in der die im Extm kt enthaltenen Aromaten destillativ
vom Lb&sungsmittel getrennt werden. Letzieres sammelt sich
im Sumpf der Abtriebkolonne 35 und wird iiber die Leitungen 28
und 32 seiner Wiederverwendung zugefithrt. Das Kopfprodukt
der Abtriebskolonne 35 enthilt dagegen die Aromaten und muss

einer weiteren Fraktionierung unterworfen werden.

Fiir diesen Zweck sind die nachgesch.altete;l Destillationskolon-
nen 36, 37 und 38 vorgesehen, die in diesem Fallé unter hdherem
Druck und bei htéherem Temperaturniveau betrieben werden als
die Kolonnen der Extraktionsstufe, die hier aus dem Fliissig-
Flissig-Extraktor 27, der Extraktivdestillationskolonne 31 und
der Abtriebskolonne 35 besteht. Hierbel wird das Kopiprodukt
aus der Abtriebskolonne 35 zmuniichst fiber die Leitung 39 in den
mittleren Teil der Destillationskolonne 36 eingeleitet, die fir die
Benzolabtrennung vorgesehen ist. Die Destillationskolonne 36
weist hierbei ebenso wie die Destillationskolonnen 37 und 38
Einbauten auf, wobeil es sich um aus der Destillationstechnik
bekannte Einbauten, wie z.B. Bbden oder Fiillkérper oder der-
gleichen,handeln kann. Da_s Benzol wird in der Destillations-
kolonne 36 als Kopfprodukt abdestilliert. Die Benzolddmpfe
werden durch die Leitung 40 abgezogen und durch den W&rme-
austauscher 41 geleitet, der an der Abtriebskolonne 35 instal- '
liert ist. In dem Wirmeaustanscher 41 wird ein wasserhaltiger

Produktstrom aus der Abtriebskolonne 35 im indirekten Wa&rme-
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austausch mit den Benzoldimpfen zwecks Erzeugung von sogen.
Strippdampf erhitzt. Hierbei erfolgt gleichzeitig die Kondensa~
tion der Benzolddmpie, so dass das Benzol als flissiges Produkt
in den Sammelbeh&lter 42 gelangt, aus dem es seiner weiteren

Verwendung zugefthrt wird.

Das Sumpfprodukt aus der Destillationskolonne 36 gelangt wih-
renddessen iber die leitung 43 in die Destillationskolonne 37,

die der Toluolabtrennung dient. Das als Kopfprodukt diesef
Kolonne anfallende dampfformige Toluol wird tiber die leitung 44
abgezogen und durch den Sumpfumlaufkocher 45 geleitet, der eben-
falls an der Abtriebskolonne 35 installiert ist. Im Sumpfumlauf-
kocher 45 erfolgt dabei wiederum eine Kondensation des dampi-
fbrmigen Produktes, so dass das Toluol im fliissigen Zustande

in den Sammelbehslter 46 gelangt. Uber die Bypass-Leitung 47
kann gegebenenfalls ein Teil der Toluoldimpfe aus der Leitung 44
abgezweigt und zur Beheizung des Sumpfumlaufkochers 48 der
Destillationskolonne 36 herangezogen werden. Die Bypass-lei-
tung 47 miindet Aabei vor dem Sammelbehélter 46 wieder in die
Leitung 44 .

Das Sumpiprodukt aus der Destillat ionskolonne 37 wird schliess-
lich tiber die Leitung 49 in die letzte Destillationskolonne 38 ein-
geleitet, die der Xylolabtrennung dient. Die Xylole werden hier-
bei als Kopfprodukt abdestilliert und die xylolhaltigen Dimpie ge-
langen durch die Leitung 50 in den Sumpfumlaufkocher 51 der Ex-
traktivdestillationskolonne 31. In diesem erfolgt wiederum die

vollstindige Kondensation der Dimpfe, so dass die Xylole schliess-

./
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lich im fliissigen Zustande in den Sammelbeh&lter 52 gelangen, von
wo aus sie der weiteren Verarbeitung (Auftrennung) zugefithrt wer-
den koénnen. Das Sumpifprodukt der Destillationskolonne 38 wird
schliesslich durch die Ieitung 53 abgezogen und enthilt noch Spu-
ren von C 9—Aromaten. )

Die nachfolgenden Verfahrensbeispiele sollen die Wirksamkeit der

erfindungsgeméssen Arbeitsweise unter Beweis stellen.

Beispiel 1 : Dieses Beispiel betrifft die Gewinnung von Reinbenzol
aus einem druckraffinierten Kokereirochbenzol, wobei das Einsatz~-
produkt geméiss dem Fliess-Schema in Fig. 1 zunichst einer Vor-
destillation unterworien wird und das dabei anfallende Kopiprodukt
in einer Extraktivdestillation mit N-Formylmorpholin als selekti-

vem Ldsungsmittel weiterbehandelt wird.

Das Einsatzprodukt hat hierbei folgende Zusammensetzung @

C 5-KW 0,04 Gew.-%
Cé6-KW 0,78 n
Methylcyclopentan 0,20 * n
iso C 7 - KW D,12° "
Cyclohexan 0,35 "
nC 7 + Dimethylcyclopentan 0,16 "
Methylcyclohexan 0,25 " 1
Benzol 75,30 ¢ n
Paraffinisch C 8 - KW 0,07 " n
Dimethylcyclohexan 0,48 v n
Toluol 20,05 ¢ "
C 8 - Aromaten 2,20 "
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Im Teil A des Versuches wird nach dem Stande der Technik ge-
arbeitet. Das heisst, das Einsatzprodukt wird einer Vordestil-
lation bei normalem Druck (Druck am Kolonnenkopf maximal
1,1 bar) unterworfen, wobei das anfallende Kopfprodukt in die
5 nachgeschaltete Extraktivdestillationskolonne eingeleitet wird,
die mit einem Druck von 2 bar betrieben wird. Ein Wirmever-
bund im Sinne der vorliegenden Erfindung findet in diesem Falle
zwischen der Vordestillation und der Extraktivstufe nicht statt.
Das als Kopfprodukt der Abtriebskolonne gewonnene Reinbenzol
10 enth&lt 100 ppm Toluol und 350 ppm Nichtaromaten als Verun-
reinigungen. Die Benzolausbeute betridgt hierbei 99,8 %. Der

Gesamtwidrmebedarf des Verfahrens betridgt hierbei :

Vardestillation : 1 440 k J/kg Benzol
15 Extraktionsstufe : 920 k J/kg Benzol

= Gesamtwirmebedarf : 2 360 kJ/kg Benzol

In Teil B des Versuches wurde dagegen bei gleichem Einsatzpro-
dukt die Vordestillation unter folgenden Bedingungen durchgefithrt:

Druck am Koloonenkopf : 17 bar

20 Kopftemperatur 209 ° C.
Sumpftemperatur : 281° C
Rickflussverhiltnis : 1: 3,2

Die Arbeitsbedingungen in der Extraktionsstufe (Extraktivdestilla-
25 tion + Abtrieb) wurde gegeniiber Teil A nur insofern geringfiigig

veridndert, dass wegen des hﬁhereh Methylcyclohexangehaltes
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des Kopfproduktes der Vordestillation der Anteil des in der Ex-
traktivdestillation verwendeten Liésungsmittels geringfiigig erhoht
wurde. Reinheit und Ausbeute des gewonnenen Benzols ent.spre-
chendabei praktis c_:h den Ergebnissen in Teil A. Erfindungsge-
méss werden jedoch die Kopiproduktdimpie der Vordestillation
zur Kolonnenbeheizung in der Extraktionsstufe herangezogen,
wobei sich fiir den Wirmebedar{ ées Verfahrens folgende Situa-

tion ergibt :

Vordestillation : 1 270 kJ/kg Benzol
Extraktionsstufe 1 230 kJ/kg Benzol

Im Vergleich zur Vordestillation bei Normaldruck (Teil A) ist der
Wirmebedarf der Vordestillation bei erhéhtem Druck {(Teil B)
trotz eines etwas hoheren Riickflussverhiltnisses niedriger, weil
be-i dem angewandten Druck die Verdampfungswirme um ca. 30 %
niedriger ist. Bei der erfindungsgeméssen Arbeitsweise ist es
ausserdem nicht erforderlich, den Wirmebedarf der Extraktions-
stufe in Form gesonderter Energie (vorzugsweise Dampf) aufzu-
bringen. Dieser Wirmebedarf wird vielmehr vollstindig durch
den Wiarmeinhalt der Kopfproduktdimpfe der Vordestillation ge-
deckt. Die Kopfproduktdampftemperatur von 209 ° C ist hierbei
vollig ausreichend. Tatsidchlich sind normalerweise filr die Be-.
heizung der Extraktionss.tu.ie nur 80 - 90 % der Kopfprodukt-
dampimenge erforderlich, so dass der Rest fiir die Vorwirmung
des Einsatzproduktes genutzt werden kann. Der Gesamtwirme-
bedarf fiir Teil B ist deshalb insgesamt nur mit 1270k J/kg Ben-

zol anzusetzen.

2
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Ein Vergleich von Teil A mit Teil B ergibt deshalb, dass fiir Teil

B nur

1 270 100

—_ o/
2 360 = 54 7%

des Wiadrmebedaries von Teil A erforderlich sind. Die erzielte

Energieeinsparung betrigt somit 46 % .

Beispiel 2 : Dieses Beispiel betrifft die Gewinnung von Reinben-
zol aus einem vollhydrierten Pyrolysebenzin. Das Einsatzprodukt

hat dabei folgende Zusammensetzung :

C5-KW 0,06 Gew.- %
C6-KW 1,23 " "
Methylcyclopentan 4,73 " "
isp C 7 - KW ‘ 1,97 ¢ u
Cyclobhexan 2,05 "

n C 7 + Dimethylcyclopentan 2,59 " "

Methylcyclohexan 1.05 "
Benzol 60,20 " T
Paraffinische C8 - KW 0,99 v n
Dimethylcyclqhexan 0,96 v ¢
Toluol 23,97 v
C 8 - Aromaten 0,20 " "

25 Die Versuchsdurchfiihrung entspricht hierbei prinzipiell der im

Beispiel 1 gewdhlten Arbeitsweise.
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Fur Teil A (Vordestillation unter Normaldruck) ergibt sich hier-

bei folgender Warmebedarf :

Vordestillation : 1 290 kJ/kg Benzol
Extraktionsstufe : 1000 kJ/kg Benzol
= Gesamtwirmebedarf : 2 290 kJ/kg Benzol

Das gewonnene Reinbenzol enthilt dabei noch 100 ppm Toluol und

400 ppm Nichtaromaten als Verunreinigungen.

In Teil B wird die Vordestillation dagegen nunter folgenden Be-
dingungen durchgefiihrt :

Druck am Kolonnenkopf : 17 bar
Kopftemperatur : 209° C
Sumpftemperatur : 252° C

Rickflussverbiltnis : 1: 3,6
Fir den Wirmebedarf ergeben sich dabei folgende Werte

Vordestillation : 1 420 kJ/kg Benzol
Extraktionsstufe : 1290 kJ/kg Benzol

Da jedoch auch hier der Warmebedar{ der Extraktionsstufe voll-
stindig durch den W&rmeinhalt der Kopfproduktdimpife der Vor-
destillation gedeckt wird, ergibt sich fir den Warmebedarf von
Teil B gegentiber Teil A folgende Rechnung :
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1420 100

2290 = 62 7%.

Die erzielte Energieeinsparung betrigt somit 38 % .

Beispiel 3 : Waihrend in den Beispielen 1 und 2 das in Fig. 1
dargestellte Fliess-Schema zur A.nwendung gelangt, betrifft die-
ses Beispiel die Aufarbeitung eines sogen. Reformatbenzins, wo-
bei das Fliess-Schema geméiss Fig. 2 eingesetzt wird. Das Ein-

satzprodukt hat hierbei folgende Zusammensetzung :

Benzol 7 Gew.-%
Toluol 26 U "
Cg - Aromaten (Xylole) 28 v n
Nichtaromaten 39 © n
C 9~ Aromaten Spuren

In der Extraktionsstufe, die aus -einer Flissig-Fllissig- Extrak-
tion, der Extraktivdestillation sowie der Abtriebskolonne besteht,
wird aus dem Einsatzprodukt zunfchst unter Verwendung von
N-Formylmorpholin als selektivem I.bsungsmittel das von den
Nichtaromaten befreite Aromatengemisch gewonnen. Anschliessend
wird dieses Aromatengemisch in den nachgeschalteten Destillations-
kolonnen (Nachdestillation) in seine Besgtandteile aufgetrennt. Be-
zliglich weiterer Einzelheiten wird auf die Verfahrensbeschreibung
zu Fig. 2 verwiesen. Der Flissig-Flissig-Extraktor 27 wird da-
bei bei einem Druck von 1 bar, die Extraktivdestillationskolonne 31 A
bei einem Druck von 1, 5 bar und die Abtriebskolonne (35) bei einem

Druck von 1, 5 bar betrieben. Als selektives Lidsungsmittel gelangt

/.
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wiederum N-Formylmorpholin zur Anwendung.

In Teil A des Versuchs, der wiederum die Arbeitsweise nach dem
Stande der Technik betrifft, wird die Nachdestillation in den Destil-
lationskolonnen 36, 37 und 38 unter Normaldruck bzw. nur gering-
fugig erhthtem Druck betrieben, wobei sowohl fiir die Extraktions-
stufe als auch fiir die Nachdestillation eine gesonderte Beheizung
jeder Kolonne erforderlich ist. Fiir den Wirmebedarf ergibt sich

in diesem Falle folgende Rechnung :

Extraktionsstufe : 1 821 kJ/kg Aromaten
Nachdestillation : 1 332 kxJ/kg Aromaten

= Gesamtwidrmebedarf : 3 153k J/kg Aromaten

Im Teil B des Versuches wird dagegen die Nachdestillation unter
erhShtem Druck durchgefiihrt, wobei in den einzelnen Destillations~

kolonnen folgende Bedingungen eingehalten werden :

Destillationskolonne ¢

36 37 38
Druck am Kolonnenkop{
in bar 3,5 . 6 3
Kopftemperatur °C 127 187 187
Rickflussverhsltnis 1:2,5 1:7 1:8

Die in den Destillationskolonnen 36, 37 und 38 anfallenden Kopi-
produktdimpfe werden geméss der. Verfahrensbeschreibung zu

Fig. 2 zur Kolonnenbeheizung in der Extraktionsstufe genutzt und

e
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decken deren Wirmebedar{ volletindig. Bei der erfindungsge-
méissen Arbeitsweise ist deshalb nur der Wirmebe darf der Nach-
destillation zu berticksichtigen. Dieger liegt bei 2 160kg J/kg
Aromaten. Bel gleicher Ausbeute und gleicher Reinheit der

gewonnenen Aromaten ergibt sich daher fiir den Widrmebedar{

von Teil B gegentiber Teil A folgende Rechnung :

2160 -100

o
3 153 68,5 %

Die Energieeinsparung betrigt somit 31,5 % .

Die vorliegenden Beisgpiele belegen die Wirksamkeit des erfin-
dungsgemdidssen Verfahrens und zeigen, dass damit bei gleicher
Reinheit und Ausbeute der gewonnenen Aromaten ganz betricht-

liche Energieeinsparungen erzielt werden kénnen.
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Patentanspriiche :

Verfahren zur Gewinnung reiner Aromaten aus Kohlen-
wasserstoffgemischen, die neben diesen Aromaten einen
beliebig hohen Gehalt an Nichtaromaten enthalten, durch
Flissig-Flissig-Extraktion und/oder Extraktivdestillation
mit N-substituierten Morpholinen als selektivem Lsungs-
mittel, wobei der Extraktionestufe eine Vor- umi/oder
nachdestillation zngeordnet ist, dadurch gekennzeichnet,
dass die Vor- und/oder Nachdestillation bei erhshtem
Druck bis zu 20 bar und bei Temperaturen bis zu 300° C
dl.lrchgefﬁhrt wird, wobei der Druck jeweils so eingestellt
wird, dass die Vor- x__md/cder Nachdestillation bei hherer
Temperatur betrieben werden kann als die Extraktionsstufe
und der Wiérmeinhalt der dabei anfallenden Dampfe zur Ko-
lonpnenbeheizung in der bei niedriger Temperatur betriebe-

nen Extraktionsstufe genutzt wird.

Verfabhren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass

die Vordestillation unter erbshtem Druck und erhshter Tem-
peratur betrieben wird, wob‘ei die dabei anfallenden Didmpfe
unter vollstindiger Kondensation zur Kolonnenbeheizung in der
Extraktionsstufe genutzt werden und das dabei anfallende Kon-
densat 2ls Einsatzprodukt in die Extraktionsstufe eingeleitet

wird.
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass
die Nachdestillation unter erhshtem Druck und erh8hter
Temperatur betrieben wird, wobei die Dimpie der einzel-
nen Fraktionen, insbesondere die Ddémpfe der Kopiprodukt-
fraktionen, unter vollstindiger Kondensation zur Kolonnen-
beheizung in der Extraktionsstufe genutzt und die dabei an-
fallenden Kondensatfraktionen getrennt voneinander gehalten

und abgezogen werden.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 3, dadurch gekenn-
zeichnet, dass ein Teil der bei der Vor- und/oder Nach-
destillation anfallenden Diémpfe zur Vorwirmung des Ein-

satzproduktes genutzt wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 4, dadurch gekenn-
geichnet, dass fiir die Vor- und/oder Nachdestillation das
Rtckflussverhilitnis und die Bodenzahl der Kolonne so ge-
wihlt werden, dass die dabei am Kopf der Kolonne anfallen-
de Dimpfemenge fir die Kolonnenbeheizung in der Extrak-
tionsstufe sowie die gegebenenfalls erforderliche Vorwir-

mung des Einsgatzproduktes ausreicht.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis. 5, dadurch gekenn-
zeichnet, dass die Extraktionsstufe vorzugsweise unter

einem Druck von 1 bis 3 bar betrieben wird.

Verfahren nach den Anspriichen 1 bis 6, dadurch gekenn-
zeichnet, dass in der Extraktionsstufe vorzugsweise N-

Formylmorpholin als selektives Lbsungsmittel verwendet

wird.
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